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Pastopek za pridobivanje koncentrirane ocetne kisline iz razred@ene ocelne kisline.

Prijava z dne 22. julija 1927.

Y patentu dtev 3689 je zaSéiten posto-
pek za pridobivanje koncenlnrane ocelne
kisline iz razredéene, ki obsloja v tem,
da se visokovreée, v vodi tezko lopko ali
netopko homogeno, organsko koncefracij-
sko sredsivo vodi nasproli prekosretim
param vode in ocetne kisline, pri ¢éemur
koncenlracijsko sredstvo pridrzi ocetno ki-
slino v koncenlrirani obliki in se teko dob-
liena zmes na znani nadéin razcepi polom
destilacije v kisline prosto koncentraciisko
sredstvo in koncentrirano ocetno kislino.

omenjenem palentu je kot primer na-
vedena cela vrsta tip koncetracijskih sred-
stev, ki so prikladna za ta proces: pred-
vsem so to substance, ki vsebujejo veliko
kisika in kaZejo dobro koncentracijsko
sposobnost za ocetno kislino, V kolikor
so ta koncentraciiska sredstva omejeno
puhtna z vodnimi parami, nastanejo iz-
gube topkosti vsled kaluze in te izgube
treba prepreéili potom nsknadnega zopet-
nega pridobivanja koncentracijskega sred-
stva iz kaluZe, ki je prosta ocetne kisline.

Naslo pa se je, da imajo esiri cikliénih,
posebno veévalentnih karbon-kislin, ki
imajo zelo visoka vreliiéa, veliko obstojnost
in zelo malo puhtnost, izvistno koncen-
tracijsko sposobnost za razredéeno oc-tno
kislino in da se ti estri predvsem lahko
uporabljojo tam, kjer se koncentrirajo ka-
trana proste pare oselne kisline, torej pri
zopetni koncentraciji odpadne ocetne ki-
sline pridobivanju celuloznega acetala.
Tako kazejo izborno koncentracijsko spo-
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sobnost na pr. metil- etil-,butilestri naften-
skih kislin &ali analogni estri orto-fial-ki-
sline. Pri tem so izgube, nastajajoce vsled
puhtnosti z vodno paro, in topkost, po-
sebno estrov z vi§jimi alkoholi tako male,
da se ob njihovi uporabi doseze velika
tehniska prednost. Tako na pr. vre orto-
ftal-kisline-dibutilester pri 310—320° in top-
kost tega estra v vodi lezi pod 1 promile.

Primer 1: V posodi izparimo na pr.
30%,-no razredéeno ocetno kislino in pu-
slimo pare dvigniti se skozi kolono, med-
lem ko puslimo na glavi kolone pritekati
orto-ftal-kisline-dibutilester. Skozi kolono
se na pr. isto¢asno poslje 1 del razred-
éene ocetne kisline v obliki par in koloni
se dajeta 1—2 dela orto ftal-kisline-dibu-
tilestra v tekotem stanju. Pod vstopom
par v kolono je slednja podaljsana in se
s pomocjo kurilne priprave na znani na-
din dizi na skranjem spodnjem koncu na
temperaluri 150°. Na glavi kolone odhaja
vodna para, ki je prakli¢no prosia ocelne
kisline in ki prakti¢no ne vodi s seboj nié
topila. Na spodnjem koncu kolone izteka
skozi sifonsko cev zmes, obstojcéa iz or-
to-ftal kisline-dibutilesira, ki je obloZen s
15—30°%: koncentrirane ocetne kisline. Ta
zmes se na znani nacdin na primer polom
destilacije v vakuum-apsratu, razstevi v
koncentrirano ccelno kislino in kisline
prosti orto-flal-kisline-dibutilester.

Primer 2: Delamo na isti nadin kakor
po primeru 1 in kot koncenhacijsko sred-
stvo pustimo vtekati crto-fial-kisline-dihek-

D‘n. "_‘



silester. Razmerjemnozin razredéene ocetne
kisline in topila je isto kot pri primeru 1.
V svrho koncentracije se uporablja kolona,
na katere najvidie dno doteka orto-ftal-ki-
sline-diheksilester, medlem ko se spodaj
dovajajo iz izparilnika pare razredéene
ocelne kisline in strujajo navzgor skozi
kolono. V spodnjem delu kolone leée nav-
zdol koncenltracijsko sredstvo z ocelno ki-
slino in se ta zmes nebira na najniZjem
mestu, in treba je skrbeti, da je kolona
tu zagreta na temperaturo 150—155". Zmes
odteka in se na znani nadin raztavlja v
orto-ftal-kisline-diheksilester in koncentri-
rano ocetno kislino. V tem sluéaju uha-
jajo vodne pare, oproddene ocetne kisline,
ne da bi vzele s seboj le kolickaj topila,
ter se kondenzirajo in odvajajo, Dobljena
ocetna kislina je 95—99%-na, in to z ozi-
rom na temperaturo, drzano na skranjem
spodnjem koncu kolone.

rimer Uporablja se na analogen
naéin etil-ester tehniskih naftenskih kislin.

Uporabljajo pa se lahko e visjevredi
estri ftal-kisline, na pr. esler heptil-alkohola,
neviralni estri glikola in glicerina i dr.

Patentni zahtevi:

1. Postopek za pridobivanje koncefrirane
ocelne kisline iz razredéene ocetne kis--
line iz prekogrete zmesi pare ocetne kis-
line in vodne pare s pomoéjo koncentra-
cijskega sredstva, ki vre bistveno visje od
ocetne kisline in je v vodi tezko topko,
ozneéen s fem, da se kod koncentracijska
sredstva uporabljajo esiri iz eno-ali veé&-
baziénih cikliénih karbon-kislin z eno ali
veévalentnimi alkoholi.

2. Postopek pe zshtevu 1, oznaden s
tem, da se uporabljajo estri ftal-kislina
z razli¢nimi alnoholi.

3. Postopek po zahtevih 1 in 2, ozna-
éen s tem, da se uporablja orto-ftal-kisli-
ne-diheksil-ester.



